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Beschreibung 



Die Erfindung betrifft ein mehrschichtiges Interferenzpig- 
ment, bestehend aus alternierenden Schichten eines Materi- 
als rnit niedriger Brechzahl und eines Materials mit hoher 5 
Brechzahl oder eines Metalls auf einem absorbierenden 
plattchenfbrmigen Substrat, das opak oder semiopak ist. 

Mehrschichtige Pigmente mit alternierenden Schichten 
aus einem Material mit hoher Brechzahl und einem Material 
mit niedriger Brechzahl sind bekannt. Es handelt sich hier- 10 
bei vorwiegend urn Metalloxide. Das Material mit hoher 
Brechzahl kann aber auch durch eine semitrahsparente Me- 
tallschicht ersetzt sein. Die Metalloxidschichten werden ent- 
weder im NaBverfahren durch Auffallen der Metalloxidhy- 
drate aus einer Metallsalzlosung auf ein Tragermaterial oder 15 
durch Aufdampfen oder Sputtern imVakuum hergestellt. So 
beschreibt US 4 434 010 ein mehrschichtiges Interferenz- 
pigment, bestehend aus einer zentralen Schicht eines reflek- 
tierenden Materials (Aluminium) und alternierenden 
Schichten zweier transparenter, dielektrischer Materi alien 20 
mit hoher und niedriger Brechzahl, beispielsweise Titandi- 
oxid und Siliziumdioxid beiderseits der zentralen Alumini- 
umschicht. In einer weiteren Ausfiihrungsform des Pigmen- 
tes werden die auf die zentrale Alurniniumschicht folgenden 
Schichten durch Magnesiumfluorid und Chrom gebildet 25 
Dieses Pigment wird fur den Druck von Wertpapieren einge- 
setzt. 

JP H7-759 (A) beschreibt ein mehrschichtiges. Interfe- 
renzpigment mit metallischem Glanz. Es besteht aus einem 
Substrat, das mit alternierenden Schichten von Titandioxid 30 
und Siliziumdioxid beschichtet ist. Das Substrat wird aus 
Aluminium-, Gold- oder Silberplattchen oder Plattchen aus 
Glimmer und Glas, die mit Metallen beschichtet sind, gebil- 
det. 

AUe Pigmenttypen, die als zentrale Schicht eine opake 35 
Metallschicht aufweisen, haben den Nachteil, daB an dieser 
Reflexionsschicht alle Wellenlangen zuriickgeworfen wer- 
den mit dem Effekt, daB zwar ein hoher Glanz erzielt wird, 
aber gleichzeitig die eigentliche Interferenzfarbe uberstrahlt 
wird. 40 

EP 0 753 545 beschreibt goniochromatische Gianzpig- 
mente auf der Basis von titandioxidbeschichteten Glimmer- 
pigmenten, deren Ti0 2 -Beschichtung teilweise reduziert ist. 
Die Titandioxidschicht ist durch die bei der Reduktion ent- 
stehenden Utansuboxide, Titanoxynitride sowie Utanni- 45 
tride blau bis violett gefarbt. 

Alle genannten Multischichtinterferenzpigmente basieren 
auf einem transparenten Substrat oder einer opaken, reflek- 
tierenden Metallschicht als mittlerer Schicht. Alle Pigmente 
mit Multischichtaufbau auf einem transparenten Substrat, 50 
beispielsweise Glimmer, SiCVFlakes oder TiC^-Flakes ha- 
ben den Nachteil, daB bei Lacken zu diesen Pigmenten hau- 
fig auch Absorptionspigmente zugemischt werden mussen, 
um ein ausreichendes Deckvermogen zu erzielen. Beim Zu- 
mischen von Absorptionspigmenten wird aber der Farbflop 55 
des Interferenzpigmentes stark abgeschwacht. 

Alle Pigmente mit Multischichtaufbau auf einer zentralen 
Metallschicht haben den Nachteil, daB an dieser Reflexions- 
schicht alle Wellenlangen zuriickgeworfen werden. Um die- 
sen Effekt zu verringern, werden auch bei diesen hochdek- 60 
kenden Pigmenten Absorptionspigmente zugemischt, wo- 
durch ebenfalls eine Abschwachung des Farbflops erfolgt. 

Aus der nicht vorveroffentlichten DE 197 07 805 sind 
Multischicht-Interferenzpigmente mit einer absorbierenden 
Mittelschicht bekannt, die durch Aufdampfen oder Sputtern 65 
der einzelnen Schichten auf ein endloses Band, das mit einer 
Abloseschicht versehen ist, hergestellt werden. Diese Pig- 
mente haben den Nachteil, daB beim Ablosen des getrockne- 



ten Films vom Band und durch die nachfolgende Zerkleine- 
rung Partikel mit offenen Bruchkanten entstehen. Da diese 
Bruchkanten Streuzentren fur das einfallende Licht bilden, 
wird der Glanz des Pigmentes vermindert, was bis zu einem 
Verschwinden des Interferenzeffektes fuhren kann. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Interferenzpigment mit 
kraftigen Interferenzfarben, einer starken Winkelabhangig- 
keit der Interferenzfarben und einem hohen Deckvermogen 
zur Verrugung zu stellen. 

Diese Aufgabe wird gemaB der Erfindung gelost durch 
ein Perlglanzpigment auf Basis von mehrfach beschichteten, 
plattchenformigen, nicht-metallischen Substraten, die opak 
oder semiopak sind und die mindestens 



a) eine erste Schicht aus einem Metalloxid mit hoher 
Brechzahl oder einem Metall, 

b) eine zweite Schicht aus einem Metalloxid mit nied- 
riger Brechzahl, 

c) eine dritte Schicht aus einem Metalloxid mit hoher 
Brechzahl oder einem Metall und gegebenenf alls 

d) eine Nachbeschichtung aufweisen. 

Weiterhin wird diese Aufgabe gemaB der Erfindung durch 
ein Verfahren zur Hers tellung der erfindungsgemaBen. Pig- 
mente gelost, indem das Substrat in Wasser suspendiert und 
abwechselnd mit einem Metalloxidhydrat mit hoher Brech- 
zahl und einem Metalloxidhydrat mit niedriger Brechzahl 
durch Zugabe und Hydrolyse der entsprechenden, wasser- 
loslichen Metallverbindungen beschichtet wird, wobei 
durch gleichzeitige Zugabe von Saure oder Base der fur die 
Fallung des jeweiligen Metalloxidhydrates notwendige pH- 
Wert eingestellt und konstant gehalten wird und anschlie- 
Bend das beschichtete Tragermaterial aus der waBrigen Sus- 
pension abgetrennt, getrocknet und gegebenenfalls kalzi- 
niert wird. 

Gegenstand der Erfindung ist auBerdem die Verwendung 
der erfindungsgemaBen Pigmente zur^H^nentierung von 
Lacken, Druckfarben, KunststofTe4,_Gla^rai fur Kerami- 
ken und Glaser und Kosmetika. 

Weiterhin ist Gegenstand der Erfindung die Verwendung 
der erfindungsgemaBen Pigmente zur Pigmentierung von 
Wert- und Sicherheitspapieren und von Verpackungen sowie 
zur Lasermarkierung von polymeren Materialien und Papie- 
ren. 

Hierfur konnen sie als Mischungen mit handelsiiblichen 
Pigmenten, beispielsweise anorganischen und organischen 
Absorptionspigmenten, Metalleffektpigmenten und LCP- 
Pigmenten, eingesetzt werden. 

Als Material mit hoher Brechzahl werden Metalloxide 
oder Mischungen von Metalloxiden mit oder ohne absorbie- 
renden Eigenschaften sowie Metalle eingesetzt. Bevorzugt 
werden Ti0 2 , Z1O2, Fe 3 0 4 , Cr 2 0 3 , ZnO oder 

(SnSb)02 oder dunne Metallschichten, beispielsweise aus 
Nickel oder Aluminium. 

Als Material mit niedriger Brechzahl werden Metall- 
oxide, beispielsweise A1 2 0 3 oder Si0 2 oder deren Gemische 
eingesetzt. 

Die Dicke der Schichten der Materialien mit hoher und 
niedriger Brechzahl ist wesentlich fur die optischen Eigen- 
schaften des Pigmentes. Da ein Produkt mit kraftigen Inter- 
ferenzfarben erwiinscht ist, muB die Dicke der Schichten 
aufeinander eingestellt werden. Wenn n die Brechzahl einer 
Schicht und d ihre Dicke ist, ergibt sich die Interferenzfarbe, 
in der eine dunne Schicht erscheint, aus dem Produkt von n 
und d, d. h. der optischen Dicke. Die bei Normallichteinfall 
im reflektierten Licht entstehenden Farben eines solchen 
Filmes ergeben sich aus einer Verstarkung des Lichtes der 
Wellenlange X = 4/2N-1 • nd und durch Schwachung von 
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Licfat der WeUenlange X = 2/N • nd, wobei N eine positive 
ganze Zahl ist Die bei zunehmender Filmdicke erfolgende 
Variation der Faroe ergibt sich aus der Verstarkung bzw. 
Schwachung bestimmter Wellenlangen des Lichtes durch 
Interferenz. Beispielsweise hat ein 115 run dicker Film aus 5 
Titandioxid mit der Brechzahl 1,94 eine optische Dicke von 
1 15 x 1,94 = 223 nm, und Licbt der Wellenlange 2 x 223 nm 
= 446 nm (blau) wird bei der Reflexion geschwacht, so daB 
das reflektierte Licht gelb ist. Bei mehrschichtigen Pigmen- 
ten wird die Interferenzfarbe durch die Verstarkung be- 10 
stimmter Wellenlangen bestimmt und wenn mehrere 
Schichten in einem vielschichtigen Pigment gleiche opti- 
sche Dicke besitzen, wird die Farbe des rerlektierten Lichtes 
mit zunehmender Zahl der Schichten intensiver und satter. 
Dariiber hinaus kann durch geeigriete Wahl der Schichtdik- 15 
ken eine besondere starke Variation der Farbe in Abhangig- 
keit vom Betrachtungswinkel erreicht werden. Es bildet sich 
ein ausgepragter.Farbflop aus, der fur die Pigmente gemaB 
der Erfindung erwiinscht sein kann. Die Dicke der einzelnen 
Schichten, unabhangig von ihrer Brechzahl, betragt bei Ma- 20 
terialien mit hoher Brechzahl 10 bis 300 nm, bevorzugt 20 
bis 200 nm. Die Dicke der Metallschichten liegt etwa bei 5 
bis 35 nm 

Bei niedrigbrechenden Materialien betragt die Schicht- 
dicke fur Pigmente mit intensiven Interferenzfarben 2 bis 25 
300 nm, bevorzugt 40 bis 150 nm urid fur Pigmente mit ei- 
nem ausgepragten Farbflop 2 bis 800 nm, bevorzugt 200 bis 
600 nm. Die Differenz der Brechzahlen zwischen einer 
Schicht aus einem hochbrechenden und einer Schicht aus ei- 
nem niedrigbrechenden Material betragt mindestens 0, 1 . 30 

Als Substrat fur die erfindungsgemaBen Pigmente werden 
plattchenformige Materialien eingesetzt, die vollstandig 
oder teilweise das einfallende Licht absorbieren. Beispiele 
fur vollstandig absorbierende Substrate sind Graphitplatt- 
chen und Pigmente auf Basis von Graphit, wie sie in . 35 
US 5 228 911 naher beschrieben werden. Die Graphitplatt- 
chen werden in einer Sauerstoff enthaltendeh Atmosphare 
auf 200 bis 500°C erhitzt. Dadurch werden auf der Graphit- 
oberflache Carboxylgruppen und phenolische Hydroxyl- 
gruppen gebildet, die die Haftung der Metalloxidschicht 40 
verbessern. Bevorzugt wird Titandioxid verwendet. Die Ab- 
scheidung des Titandioxids erfolgt nach bekannten Verfah- 
ren. Die Graphitplattchen sind im Handel firei verfugbar. 

Weiterhin sind als vollstandig absorbierendes Substrat 31- 
menitpigmente und Eisenoxidpigmente geeignet, wie sie in 45 
US 4 867 793 beschrieben werden. Es handelt sich hierbei 
urn Interferenzpigmente, die aus Glimmer und einer Schicht 
aus Magnetit (FeO Fe2 • O3) oder Emenit (FeUOa) beste- 
hen. Die Magnetitschicht wird erhalten, indem man das Ei- 
senoxid aus einer Eisen(H)-salzldsung in Gegenwart eines 50 
Oxidationsmittels abscheidet oder eine nach bekannten \fer- 
f ahren abgeschiedene Fe203-Schicht bei erhohten Tempera- 
turen einer reduzierenden Atmosphare aussetzt. 

Wird die Fe 2 03-Schicht auf eine Titandioxidschicht abge- 
schieden und das Produkt bei iiber 800°C in einer reduzie- 55 
renden Atmosphare kalziniert, bildet sich eine Schicht aus 
Eisentitanat (FeTiOa) aus, das als Hmenit bezeichnet wird. 

•Weiterhin kann als Substrat im Sinne der Erfindung auch 
mit Pseudobrookit beschichteter Glimmer eingesetzt wer- 
den, dessen Herstellung in US 5 009 711 naher beschrieben 60 
wird. 

Als Substrat sind auch Interferenzpigmente gemaB 
US 5 693 134 geeignet, die aus einem plattahenforrnigen 
Substrat, . einer ersten Schicht aus Titandioxid und einer 
zweiten, auBeren Schicht aus einem Mischoxid von Kupfer 65 
und Mangan der allgemeinen Formel Cu x Mn 3-x04 beste- 
hen. 

Als weiteres opakes Substrat konnen auch mit Graphit be- 



schichteter Glimmer bzw. mit Graphit beschichtete Glim- 
merpigmente verwendet werden. Ihre Herstellung ist in 
US 5 271 771 beschrieben. 

Glimmer oder mit Metalloxiden beschichteter Glimmer 
wird dem Gasstrom eines leicht fliichtigen Kohlenwasser- 
stoffs bei 400 bis 1000°C ausgesetzt oder auf das Ausgangs- 
produkt wird eine fliissige oder feste kohlenstoffhaltige Ver- 
bindung aufgebracht und anschlieBend pyrolysiert, wobei 
bei beiden Varianten unter AusschluB von Sauerstoff gear- 
beitet wird. In beiden Fallen erhalt man plattchenformige 
PartikeU die von einer diinnen Graphitschicht iiberzogen 
sind 

Abhangig von der Schichtdicke erhalt man ein Produkt, 
das vollstandig absorbiert und damit opak ist oder welches 
nur teilweise absorbiert und damit semitransparent ist Auch 
dieses Material ist als Substrat fur die erfindungsgemaBen 
Pigmente geeignet. 

Als teilweise absorbierende Substrate sind auch Carbon 
Inclusion Pigmente gemaB DE 195 02 231 einsetzbar. Diese 
mehrschichtigen Pigmente enthalten RuB in der auBeren Ti- 
tandioxidschicht oder in der darunter befindlichen Metall- 
oxidschicht Sie sind erhaltlich durch Kalzinieren des be- 
schichteten plattchenformigen Substrates bei 500 bis 
1000°C unter Inertgasbedingungen. . 

Weiterhin konnen Si(>2-Flakes mit eingelagertem RuB als 
teilweise absorbierende Substrate eingesetzt werden. Die 
SiCb-Flakes werden gemaB der Internationalen Anmeldung 
WO 93/08237 auf einem endlosen Band durch Hydrolyse 
und Verfestigung einer Wasserglaslosung hergestellt. Dabei 
wird der RuB in die sich bildende Matrix eingearbeitet. 

Die Metalloxidschichten werden vorzugsweise naBche- 
misch aufgebracht, wobei die zur Herstellung von Perl- 
glanzpigmenten entwickelten naBchemischen Beschich- 
tungsverfahren angewendet werden konnen; derartige Ver- 
fahren sind z. B. beschrieben in DE 14 67 468, 
DE 19 59 988, DE 20 09 566, DE 22 14 545, 

DE 22 15 191, DE 22 44 298, DE23 13 331, 

DE 25 22 572, DE 3 1 37 808, DE 31 37 809, 

DE 31 51 343, DE 31 51 354, DE 31 51 355, DE 32 11 602, 
DE 32 35 017 oder auch in weiteren Patentdokumenten und 
sonstigen Publikatibnen. 

Zur Beschichtung werden die Substratpartikel in Wasser 
suspendiert und mit einem oder mehreren hydrolysierbaren 
Metallsalzen bei einem fur die Hydrolyse geeigneten pH- 
Wert versetzt, der so gewahlt wird, daB die Metalloxide bzw. 
Metalloxidhydrate direkt auf den Partikeln niedergeschla- 
gen werden, ohne daB es zu Nebenfallungen kommt. Der. 
pH-Wert wird ubhcherweise durch gleichzeitiges Zudosie- 
ren einer Saure oder Base konstant gehalten. AnschlieBend 
werden die Pigmente abgetrennt, gewaschen und getrocknet 
und gegebenenfalls gegliiht, wobei die Gluhtemperatur im 
Hinblick auf die jeweils vbrliegende Beschichtung optirniert 
werden kann. Falls gewiinscht konnen die Hgmente nach 
Aufbringen einzelner Beschichtungen abgetrennt, getrock- 
net und ggf ? gegliiht werden, um dann zur Auffallung der 
weiteren Schichten wieder resuspendiert zu werden. 

Weiterhin kann die Beschichtung auch in einem Wirbel- 
bettreaktor durch Gasphasenbeschichtung erfolgen, wobei 
z. B. die in EP 0 045 851 und EP 0 106 235 zur Herstellung 
von Perlglanzpigmenten vorgeschlagenen Verfahren ent- 
sprechend angewendet werden konnen. 

Als Metalloxid mit hoher Brechzahl wird bevorzugt Ti- 
tandioxid und als Metalloxid mit niedriger Brechzahl Silizi- 
umdioxid verwendet. 

Fur das Aufbringen der Utandioxidschichten wird das im 
US 3 553 001 beschriebene Verfahren bevorzugt. 

Zu einer auf etwa 50-100°C, ihsbesondere 70-80°C er- 
hitzten Suspension des zu beschichtenden Materials wird 
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langsam eine waBrige Utansalzlosung zugegeben, und es 
wird durch gleichzeitiges Zudosieren einer Base, wie z. B. 
waBrige Ammoniakldsung oder waBrige Alkalilauge, ein 
weitgehend konstanter pH-Wert von etwa 0,5-5, insbeson- 
dere etwa 1,5-2,5 eingehalten. Sobald die gewunschte 5 
Schichtdicke der TiCVFallung auf dem Substrat erreicht ist, 
wird die Zugabe der Utansalzlosung und der Base gestoppt. 

Dieses, auch als Titrationsverfahren bezeichnete Verfah- 
ren zeichnet sich dadurch aus, daB ein tJberschuB an Titan- 
salz vermieden wird. Das wird dadurch erreicht, daB man 10 
pro Zeiteinheit nur eine solche Menge an Utansalzlosung 
zufuhrt, wie sie fiir eine gleichmaBige Beschichtung; mit . 
dem hydratisierten HO2 erforderlich ist und wie pro Zeitein- 
heit von der verfugbaren Oberflache der zu beschichtenden 
Substratteilchen aufgenommen werden kann. Es entstehen 15 
deshalb keine hydratisierten Titandioxidteilchen, die nicht 
auf der zu beschichtenden Oberflache niedergeschlagen 
sind. 

Fiir das Aufbringen der Siliziumdioxidschichten ist fol- 
gendes Verfahren anzuwenden: Zu einer auf etwa 20 
50-100°C, insbesondere 70-80°C erhitzten Suspension des 
zu beschichtenden Materials wird eine Natronwasserglaslo- 
sung zudosiert. Durch gleichzeitige Zugabe von 10%iger 
Salzsaure wird der pH-Wert bei 4 bis 10, vorzugsweise bei 
6,5 bis 8,5 konstant gehalten. Nach Zugabe der Wasserglas- 25 
losung wird noch 30 min nachgeruhrt. 

Es ist zusatzlich moglich, die Pulverfarbe des Pigmentes 
zu verandem, durch Aufbringen weiterer Schichten, wie 
z. B. farbige Metalloxide oder Berliner Blau, Verbindungen 
der Ubergangsmetalle wie z. B. Fe, Cu, Ni, Co, Mn, Cr oder- 30 
organische Verbindungen wie Farbstoffe oder Farblacke. 

Es ist weiterhin moglich, das fertige Pigment einer Nach- 
beschichtung oder Nachbehandlung zu unterziehen, was die 
Licht-, Wetter- und chemische Stabilitat weiter erhoht, oder 
die Handhabung des Pigments, insbesondere die Einarbei- 35 
tung in unterschiedliche Medien, erleichtert Als Nachbe- 
schichtungen bzw. Nachbehandlungen kommen beispiels- 
weise die in den DE-PS 22 15 191, DE-OS 31 51 354, DE- 
OS 32 35 017 oder DE-OS 33 34 598 beschriebenen Verfah- 
ren in Frage. 40 

Die zusatzlich aufgebrachten Stoffe machen nur etwa 0,1 
bis 5 Gew.-%, vorzugsweise etwa 0,5 bis 3 Gew.-%, des ge- 
samten Pigmentes aus. 

Das erfindungsgemaBe Pigment kann noch zusatzlich mit 
schwerloslichen, fest haftenden anorganischen oder organi- 45 
schen Farbmitteln beschichtet werden. Bevorzugt werden 
Farblacke und insbesondere Aluminiumfarblacke verwen- 
det. Dazu wird eine Aluminiumhydroxidschicht aufgefallt, 
die in einem zweiten Schritt mit einem Farblack verlackt 
wird. Das Verfahren ist in DE 24 29 762 und DE 29 28 287 50 
naher beschrieben. 

Bevorzugt ist auch eine zusatzliche Beschichtung mit 
Komplexsalzpigmenten, insbesondere Cyanoferratkomple- 
xen, wie zum Beispiel Berliner Blau und Turnbulls Blau, 
wie sie in EP 0 141 173 und DE 23 13 332 beschrieben ist. 55 

Das erfindungsgemaBe Pigment kann auch mit organi- 
schen Farbstoffen und insbesondere mit Phthalocyanin- 
oder MetaUphthalocyanin- und/oder Indanthrenf arb stoffen 
nach DE 40 09 567 beschichtet werden. Dazu wird eine 
Suspension des Pigmentes in einer Losung des Farbstoffes 60 
hergestellt und diese dann mit einem Losungsmittel zusam- 
mengebracht, in welchem der Farbstoff schwer loslich oder 
unloslich ist. 

Weiterhin konnen auch Metallchalkogenide bzw. Metall- 
chalkogenidhydrate und RuB fur eine zusatzliche Beschich- 65 
tung eingesetzt werden. 

Das Pigment kann auf ubliche Weise zur Pigmentierung 
■ von Lacken, Druckfarben, Kunststoffen, Kosmetika und 



Glasuren fur Keramiken und Glaser verwendet werden. 

Die erfindungsgemaBen Pigmente besitzen ein hohes 
Deckvermogen und zeigen einen ausgepragten Farbflop. 
Das bedeutet, daB die Interferenzfarben sehr stark vom Be- 
trachtungswinkel abhangig sind. Auf Grund dieser Eigen- 
schaften, beispielsweise bei ihrer Verwendung in Autolak- 
ken, ist die Zumischung von Absorptionspigmenten, wenn 
uberhaupt, nur in geringen Mengen erforderlich. Dadurch 
bleibt ein Farbflop in vollem Umfang erhalten. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlau- 
tern, ohne sie zii begrenzen. 

Beispiel 1 

100 g Graphitplattchen werden in 2 1 VE-Wasser suspen- 
diert und unter standigem Riihren auf 75 °C aufgeheizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,2 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 280 min 550 ml einer waBrigen TiCU-Losung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 2,2 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb yon 40 min 210 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5Gew.-% SiO£) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,2 abgesenkt. 

Innerhalb von 320 min werden 630 ml einer waBrigen 
TiCU-Losung (400 g T1CL4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Lo- 
sung bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeriihrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 700°C in NrAtmosphare gegliiht. Das so erhal- 
tene Pigment zeigt eine dunkelgriine Pulverfarbe mit tief- 
griiner Interferenzfarbe. 

Beispiel 2 

100 g Graphitplattchen werden in 2 1 VE-Wasser suspen- 
diert und unter standigem Ruhren auf 80°C aufgeheizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,0 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 25 min 100 ml einer 3%igen SnCU-Losung zudosiert. 
Der pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
Losung konstant auf 2,0 gehalten. 

Nach einer 15minutigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht und innerhalb 
von 300 min 600 ml einer waBrigen TiCLpLosung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 216 min 430 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5Gew.-% SiO^ zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
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vollstandigung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachge- 
ruhrt 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,0 abgesenkt 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
SnCU-Losung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- 
ten. 

. Nach einer 15minutigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 296 min werden 590 ml einer waBrigen TiCU-Losung 
(400 g T1GI4/I) hinzudosiert Der pH- Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 kon- 
stant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 700°C in einer StickstofFatmosphare gegltiht 

Man erhalt ein Pigment von dunkelgruner Pulverfarbe mit 
einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 3 

100 g Iriodin® 602, ein Glimmerpigment mit einer Be- 
schichtung aus HO2 und Hmenit, werden in 2 1 VE-Wasser 
suspendiert und unter standigem RUhren auf 75°C aufge- 
heizt 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,2 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 350 min 690 ml einer waBrigen TiCLj-Losung (400 g 
HCI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-L6sung bei 2,2 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeriihrt 

Der pH-Wert einer Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losiing auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 min 260 g 
einer Natronwasserglaslosung (134 Gew-% SiQz) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,2 abgesenkt. 

Innerhalb von 400 min werden 790 ml einer waBrigen 
TiCU-Losung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Lo- 
sung bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 850°C in N 2 -Atmosphare gegluht Das so erhal- 
tene Pigment zeigt eine graugriine Pulverfarbe mit tiefgrii- 
ner Interferenzfarbe. 

Beispiel 4 

100 g Iriodin®. 602, ein Glimmerpigment mit einer Be- 
schichtung aus H.O2 und Dmenit, werden in 2 1 VE-Wasser 
suspendiert und unter standigem Ruhren auf 80°C aufge- 
heizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,0 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 25 min 100 ml einer 3%igen SnCU-LQsung zudosiert. 



Der pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
Losung konstant auf 2,0 gehalten. 

Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht und innerhalb 
5 von 375 min 750 ml einer waBrigen HCLrLosung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 konstant 
gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandi- 
gung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt 

10 Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 270 min 533 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew-% SiO^. zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 

15 vollstandigung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachge- 
ruhrt 

Der pH-Wert der S uspension wird mit 1 0%iger S alzsaure 
' auf 2,0 abgesenkt. 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
20 SnCLrLosung zudosiert Dabei wird wahrend der gesamten 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- 
ten. 

Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
25 yon 370 min werden 7.40 ml einer waBrigen TiCU-Losung 
(400 g TiCVi) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 kon- 
stant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
30 Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 850°C in N 2 -Atmosphare gegluht. Man erhalt ein 
35 Pigment von graugriiner Pulverfarbe mit einem ausgeprag- 
ten Farbflop. 

Beispiel 5 

40 100 g mit Graphit deckend beschichteter Glimmer mit ei- 
ner TeilchengroBe von 10-50 um werden in 2 1 VE-Wasser 
suspendiert und unter standigem Ruhren auf 75°C aufge- 
heizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
45 auf 2,2 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 350 min 690 ml einer waBrigen TiCU-Ldsung (400 g 
HCWl) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 2,2 konstant 
gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandi- 
50 gung der Fallung noch 45 min bei 75 °C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 min 260 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew.-% SiOz) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
55 stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,2 abgesenkt 
60 Innerhalb von 400 min werden 790 ml waBrigen T1CI4- 
Losung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird 
wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung 
bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
65 Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
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30 min bei 700°C in N 2 -Atmosphare gegluht Das so erhal- 
tene Pigment zeigt eine dunkelgriine Pulverfarbe mit tief- 
griiner Interferenzfarbe. 

Beispiel 6 

100 g mit Graphit deckend beschichteter Glimmer mit ei- 
ner TeilchengroBe von 10-50 urn werden in 2 1 VE-Wasser 
suspendiert und unter standigem Riihren auf 80°C aufge- 
heizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,0 eingestellt. 

Zu dieser Suspension werden innerbalb von 25 min 
100 ml einer 3%igen SnCU-Losung zudosiert Der pH-Wert 
wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH-Ldsung kon- 
stant auf 2,0 gehalten. 

Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht und innerhalb 
von 375 min 750 ml einer waBrigen TiCU-Losung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeriihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 270 min 533 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew.-% S1O2) zudo- 
siert Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachge- 
ruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,0 abgesenkt. 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
SnCU-Losung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- 
ten. 

Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 370 min werden 740 ml einer waBrigen TiCU-Losung 
(400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH- Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Ldsung bei 1,8 kon- 
stant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 700°C in einer Stickstoffatmosphare gegluht 

Man erhalt ein Pigment von dunkelgriiner Pulverfarbe mit 
einem ausgepragten Farbflop. 

Beispiel 7 

105 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit blauer Inter- 
ferenzfarbe und einer TeilchengroBe von 10-50 um werden 
in 21 VE-Wasser suspendiert und unter standigem Riihren 
auf 75°C aufgeheizt. 

Das Pigment enthalt eine Ti0 2 -Schicht, in die Kohlen- 
stoff eingelagert ist. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 75 min 153 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew.-% SiC>2) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 



auf 2,2 abgesenkt. 

Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer waBrigen 
TiCLpLosung (400g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Lo- 
5 sung bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
10 salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 850°C in Stickstoffatmosphare gegluht. 

Man erhalt ein Pigment mit graublauer Korperfarbe und 
tiefblauer Interferenzfarbe. 
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Beispiel 8 



126 g eines Carbon Inclusion Pigmentes mit blauer Inter- 
ferenzfarbe und einer TeilchengroBe von 10-50 um werden 
in 2 1 VE-Wasser suspendiert und unter standigem Riihren 
20 auf 80°C aufgeheizt 

Das Pigment enthalt eine TiOrSchicht, in die Kohlen- 
stoff eingelagert ist. Der pH-Wert der Suspension wird mit 
32%iger NaOH-Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb 
von 270 min 533 g einer Natronwasserglaslosung 
25 (13,5 Gew.-% SiC>2) zudosiert. Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beende- 
ter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fallung noch 
15 min bei 80°C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
30 auf 2,0 abgesenkt. 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
SnCU-Losung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH-Losung konstant auf 
2,0 gehalten. 

35 Nach einer 15minutigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 370 min 740 ml einer waBrigen TiCU-Losung (400 g 
HCI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1 ,8 konstant 
40 gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
45 salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 850°C in Stickstoffatmosphare gegluht. 

Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugriine Korper- 
farbe mit einem ausgepragten Farbflop. 
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Beispiel 9 



100 g mit Graphit semi transparent beschichteter Glimmer 
mit einer TeilchengroBe von 10-50 um werden in 2 1 VE- 
Wasser suspendiert und unter standigem Riihren auf 75°C 

55 aufgeheizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,2 eingestelit Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 350 min 690 ml einer waBrigen TiCU-Losung (400 g 
T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 

60 samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 2,2 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
65 Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 min 260 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5Gew.-% SiO^ zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
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vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,2 abgesenkt. 

Innerhalb von 400 min werden 790 ml waBrige HQ4-L6- 5 
sung (400 g HQ4/I) hinzudosiert Der pH-Wert wird wah- 
rend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 
2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt. 10 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Figment 
30 min bei 700°C in N 2 -Atmosphare gegliiht Das so erhal- 
tene Pigment zeigt eine graugriine Pulverfarbe mit tiefgrii- 15 
ner Interferenzfarbe. 

Beispiel 10 

100 g mit Graphit semitransparent beschichteter Glimmer 20 
mit einer TeilchengroBe von 10-50 um werden in 2 1 VE- 
Wasser suspendiert und unter standigem Riihren auf 80°C 
aufgeheizt. 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,0 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 25 
von 25 min 100 ml einer 3%igen SnCU-Losung zudosiert 
Der pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
Losung konstant auf 2,0 gehalten. 

Nach einer 15mimitigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht und innerhalb 30 
von 375 min 750 ml einer waBrigen TiCU-Ldsung (400 g 
HCV1) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1 ,8 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 35 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeriihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7*5 angehoben und innerhalb von 270 min 533 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew.-% SiC>2) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 40 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachge- 
riihrt, 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,0 abgesenkt. 45 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
SnCU-Losung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten . 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- . 
ten. 

Nach einer 15minutigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 50 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 370 min werden 740 ml einer waBrigen TiCL^-Losung 
(400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH- Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 kon- 
stant gehalten. 55 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeriihrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 60 
30 min bei 700°C in N2-Atmosphare gegliiht Man erhalt ein 
Pigment von graugriiner Pulverfarbe mit einem ausgeprag- 
ten Farbflop. 

Beispiel 11 65 

75 g durch eingelagerten RuB gefarbte Si02-Flakes mit 
einer TeilchengroBe von 10-50 um werden in 1,5 1 VE-Was- 
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ser suspendiert und unter standigem Riihren auf 75°C aufge- 
heizt 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,2 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 350 min 690 ml einer waBrigen HCU-Ldsung (400 g 
HQ4/I) hinzudosiert Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 2,2 konstant 
gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandi- 
gung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeriihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 50 min 260 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5Gew.-% S1O2) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit I0%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Ver- 
vollstandigung der Fallung noch 45 min bei 75°C nachge- 
riihrt. 

Der pH- Wert. der Suspension wird mit I0%iger Salzsaure 
auf 2,2 abgesenkt. 

Innerhalb von 400 min werden 790 ml einer waBrigen 
TiCU-Ldsung (400 g TiCLjA) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Lo- 
sung bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeruhrt 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei Und trocknet bei 110 P C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 700°C gegliiht 

Das so erhaltene Pigment zeigt eine graugriine Pulver- 
farbe mit tiefgriiner Interferenzfarbe. 

Beispiel 12 

100 g durch eingelagerten RuB gefarbte SiO^Flakes mit 
einer TeilchengroBe von 1(V~50 um werden in 2 1 VE-Wasser 
suspendiert und unter standigem Ruhren auf 80°C aufge- 
heizt 

Mit konzentrierter Salzsaure (37%ig) wird der pH-Wert 
auf 2,0 eingestellt. Zu dieser Suspension werden innerhalb 
von 100 min 300 ml einer 3%igen SnCU-Losung zudosiert. 
Der pH-Wert wird wahrend dieser Zeit mit 32%iger NaOH- 
Losung konstant auf 2,0 gehalten. 

Nach einer 15miniitigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 gebracht und innerhalb 
von 340 min 1020 ml einer waBrigen TiCLrLosung (400 g 
I1CI4A) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der ge- 
samten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 konstant 
gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeruhrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 32%iger NaOH- 
Losung auf 7,5 angehoben und innerhalb von 230 min 704 g 
einer Natronwasserglaslosung (13,5 Gew.-% SiO£) zudo- 
siert. Dabei wird der pH-Wert mit 10%iger Salzsaure kon- 
stant auf 7,5 gehalten. Nach beendeter Zugabe wird zur Verr 
vollstandigung der Fallung noch 15 min bei 80°C nachge- 
ruhrt 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,0 abgesenkt 

Innerhalb von 100 min werden 300 ml einer 3%igen 
SnCLrLosung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten 
Zeit der pH- Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- 
ten. ' 

Nach einer 15miniitigen Nachriihrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 300 min werden 922 ml einer waBrigen HCVLosung 
(400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 kon- 
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stant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wild zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeriihrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkiihlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 5 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 700°C gegluht. 

Man erhalt ein Pigment von graugriiner Pulverfarbe mit 
einem ausgepragten Farbflop. ^ 

Bei spiel 13 

105 g eines blaugriinen Interferenzpigmentes, bestehend 
aus Glimmer, der mit Titandioxid beschichtet ist und zusatz- 
lich eine auBere Schicht aus einem Mischoxid der Formel 15 
CuxMn 3 _x0 4 besitzt, werden in 2 1 VE-Wasser suspendiert 
und unter standigem Riihren auf 75°C aufgeheizt. 

Der pH-Wert der Suspension wird auf 7,5 eingestellt und 
innerhalb von 75 min 153 g einer Natronwasserglaslosung 
(13,5 Gew.-% Si02) zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 20 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beende- 
ter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fallung noch 
45 min bei 75°C nachgeriihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger S alzsaure 
auf 2,2 abgesenkt. 25 

Innerhalb von 165 min werden 330 ml einer waBrigen 
TiCU-Losung (400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert 
wird wahrend der gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Ld- 
sung bei 2,2 konstant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 30 
Fallung noch 45 min bei 75°C nachgeriihrt. 

AnschlieBend laBt man auf Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 
30 min bei 600°C gegluht. 35 

Das so erhaltene Pigment zeigt eine griine Pulverfarbe 
mit tiefgriiner Interferenzfarbe. 
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126 g eines blaugriinen Interferenzpigmentes, bestehend 
aus Glimmer, der mit Titandioxid beschichtet ist und zusatz- 
lich eine auBere Schicht aus einem Mischoxid der Formel 
CuxMn 3 _x0 4 besitzt, werden in 2 1 VE-Wasser suspendiert 
und unter standigem Riihren auf 80°C aufgeheizt. 45 

Der pH-Wert der Suspension wird auf 7,5 eingestellt und 
innerhalb von 270 min 533 g einer Natronwasserglaslosung 
(13,5 Gew.-% Si02) zudosiert Dabei wird der pH-Wert mit 
10%iger Salzsaure konstant auf 7,5 gehalten. Nach beende- 
ter Zugabe wird zur Vervollstandigung der Fallung noch 50 
15 min bei 80°C nachgeriihrt. 

Der pH-Wert der Suspension wird mit 10%iger Salzsaure 
auf 2,0 abgesenkt. . 

Innerhalb von 25 min werden 100 ml einer 3%igen 
SnCU-Losung zudosiert. Dabei wird wahrend der gesamten 55 
Zeit der pH-Wert mit 32%iger NaOH konstant auf 2,0 gehal- 
ten. 

Nach einer 15miniitigen Nachruhrzeit wird der pH-Wert 
mittels 10%iger Salzsaure auf 1,8 abgesenkt und innerhalb 
von 370 min werden 740 ml einer waBrigen TiCU-Losung 60 
(400 g T1CI4/I) hinzudosiert. Der pH-Wert wird wahrend der 
gesamten Zugabe mit 32%iger NaOH-Losung bei 1,8 kon- 
stant gehalten. 

Nach beendeter Zugabe wird zur Vervollstandigung der 
Fallung noch 15 min bei 80°C nachgeriihrt. 65 

AnschlieBend laBt man auf "Raumtemperatur abkuhlen, 
filtriert das erhaltene Pigment ab, wascht mit VE-Wasser 
salzfrei und trocknet bei 110°C. Danach wird das Pigment 



30 min bei 600°C gegluht 

Man erhalt ein Pigment von griiner Pulverfarbe mit einem 
ausgepragten Farbflop. 

Patentanspriiche 

1 . Perlglanzpigment auf Basis von mehrf ach beschich- 
teten, plattchenformigen, nichtmetallischen Substraten, 
die opak oder semiopak sind und die mindestens 

a) eine erste Schicht aus einem Metalloxid mit 
hoher Brechzahl oder einem Metall, 

b) eine zweite Schicht aus einem Metalloxid mit 
niedriger Brechzahl, 

c) eine dritte Schicht aus einem Metalloxid mit 
hoher Brechzahl oder einem Metall und gegebe- 
nenfalls 

d) eine Nachbeschichtung aufweisen. 

2. Perlglanzpigment nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet daB das absorbierende plattchenformige 
Substrat aus Graphitplattchen, plattchenformigen Tra- 
germaterialien, die mit Ilmenit Magnetit 
Cu x Mn3_x0 4 oder Graphit beschichtet sind, Carbon 
Inclusion Pigmenten oder SiOrFlakes mit eingelager- 
tem RuB besteht. 

3. Perlglanzpigment nach den Anspriichen 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet daB das Material mit hoher 
Brechzahl TLO2, ZrO* Fe20 3 , (SnSb)0 2 , Fe 3 C>4, Cr 2 0 3 , 
ZnO, ein Gemisch aus diesen Oxiden, Nickel oder Alu- 
minium ist 

4. Perlglanzpigment nach mindestens einem der An- 
spriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet daB das Ma- 
terial mit niedriger Brechzahl SiCb, A1 2 0 3 oder eine 
Mischung daraus ist 

5. Verfahren zur Herstellung des Perlglanzpigmentes 
nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet 
daB das Substrat in Wasser suspendiert und abwech- 
selnd mit einem Metalloxidhydrat mit hoher Brechzahl 
und einem Metalloxidhydrat mit niedriger Brechzahl 
durch Zugabe und Hydrolyse der entsprechenden, was- 
serldslichen Metallverbindungen beschichtet wird, wo- 
bei durch gleichzeitige Zugabe von Saure oder Base 
der fur die Fallung des jeweiligen Metalloxidhydrates 
notwendige pH-Wert eingestellt und konstant gehalten 
wird und anschlieBend das beschichtete Substrat aus 
der waBrigen Suspension abgetrennt, getrocknet und 
gegebenenfalls kalziniert wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich- 
net, daB das absorbierende plattchenformige Substrat 
aus Graphitplattchen, plattchenformigen. Tragermate- 
rialien, die mit Ilmenit, Magnetit, Cu x Mn 3 _ x 0 4 oder 
Graphit beschichtet sind, Carbon Inclusion Pigmenten 
oder Si0 2 -Flakes mit eingelagertem RuB besteht. 

7. Verfahren nach den Anspriichen 5 oder 6, dadurch 
gekennzeichnet daB das Metalloxidhydrat mit hoher 
Brechzahl ein Oxidhydrat des Titans, Zirkons, Eisens, 
Chroms, Zinks, Zinns und Antimons oder ein Gemisch 
aus diesen Oxidhydraten ist. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 5 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Metalloxidhydrat rnit 
niedriger Brechzahl ein Oxidhydrat des Siliziums, Alu- 
miniums oder eine Mischung daraus ist. 

9. Verfahren zur Herstellung des Perlglanzpigmentes 
nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet 
daB die Metalloxide in einem Wirbelbettreaktor durch 
CVD aufgebracht werden. 

10. Verwendung der Pigmente nach den Anspriichen 1 
bis 4 zur Pigmentierung von Lacken, Druckfarben, 
Kunststoffen, Kosmetika und Glasuren fur Keramiken 
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undGlaser. 

11. Verwendung nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Pigmente als Mischungen mit kon- 
ventionellen Pigmenten und mit anderen Effektpig- 
menten eingesetzt wefden. 5 

12. Verwendung der Pigmente nach den Anspriichen 1 
bis 4 zur Pigmentierung von Wert- und Sicherheitspa- 
pieren und Verpackungen sowie zur Lasermarkierung 

von polymeren Materialien und Papieren. % |j 

13. Mg^, DrucTSarBen, KunstsCoffe; Kosmetika, Ke- 10 P 
ramikergund Giaser, welche mit einem Pigment nach -* 
den Anspriichen 4 pigmentiert sind. 

14. Lasermarkierbare polymere Materialien und Pa- 
piere, Wert- und Sicherheitspapiere und Verpackungen 
enthaltend Pigmente nach den Anspriichen 1 bis 4. 15 
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